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Aluminium chloride hexahydrate is thermally decomposed in a highly expanded turbulent fluidised bed with a 
lessening of concentration of solid matter from the bottom to the top of the bed, solid material being removed 
from the top of the bed with the fluidismg gas. The gas is then sepd. from the solids and recycled. The material is 
dehydrated and partly decomposed in one or more predrying heat exchangers heated with the gas leaving the 
fluidised bed. The reaction product is fed to a fluidised exchanger which uses a gas contg. 02 as fluidising gas, at 
least part of the hot gas leaving this exchanger being fed to the fluidised bed as secondary gas above the gas 
distributor and the heating devices. The process is characterised in that the solids sepd. from the gas are carried 
into a stand-by reactor at a low gas velocity, while a partial current of solids is returned in controlled amount to 
the turbulent fluidised bed so as to regulate the density of the suspension in the bed, after the solids have 
remained in the bed for a sufficient length of time. The process permits use of a long reaction time compared with 
prior art processes, thus allowing for prodn. of high purity A1203. 
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mm deslens einem mit den Abgasen des Wirbelschichtofens betriebenen Schweb eaustauscher vorentwaessert, 
erhitzt und/oder teilweise gespalten und d em Wirbelschichtreaktor zugeleitet wird, das Reaktionsprodukt einem 
Wir belkuehler aufgegeben wird, der mit sauerstoffhaltigem Gas als Fluidisi erungsgas betrieben wird.mindestens 
ein Teil des aus dem Wirbelkuehler austretenden crhitzten Fluidisierungsgases dem Wirbelschichtofen als Se 
kundaergas oberhalb des Gasverteilers zugeleitet wird und die zur Durch fuehrung der Reaktion erforderliche 
Beheizung durch Zufuhr von Brennsto ff in die Zone zwischen Gasverteiler und Sekundaergasleitung erfolgt, d 
adurch gekennzeichnet, dass die vom Gas abgetrennten Feststoffe in eine n mit geringer Gasgeschwindigkeit 
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hinreichend langer Verweilzeit dem Wirb elkuehler zugeleitet wird. |DE 2524541 C (Update 198634 E) 
Publication Date: 19860821 

**Verfahren zur thermischen Spaltung von Aluminiumchl oridhydrat** 
Assignee: Aluminium Pechiney, Lyon, FR 

Inventor: Marchessa ux, Philippe, Aix-en-Provence, FR Reh, Lothar, Dr.-Ing., 6000 Frankfurt , DE Plass, Ludolf, 
Dr.-Ing., 6242 Kronberg, DE Schmidt, Hans-Werner, D r.-Ing., 6000 Frankfurt, DE Schoene, Guenther, 6092 
Kelsterbach, DE 

Age nt: Fischer, E., Dr., Rechtsanwalt, 6000 Frankfurt 
Language: DE 

Application: DE 2524541 A 19750603 (Local application) 
Original IPC: C01F-7/30 
Current IPC: C01F-7/30(A) 

France 

Publication Number: FR 23133 17 A (Update 197712 E) 
Publication Date: 19770204 
Language: FR 

Great Britain 

Publication Number: GB 1553629 A (Update 197940 E) 
Publication Date: 19791003 
Language: EN 

Hungary 

Publication Number: HU 17463 T (Update 198003 E) 
Publication Date: 19791228 
Language: HU 

Japan 

Publication Number: JP 51147498 A (Update 197705 E) 
Publication Date: 19761216 

Language: JA|JP 1979032000 B (Update 197945 E) 
Publication Date: 19791011 
Language: JA 

Netherlands 

Publication Number: NL 180497 B (Update 198643 E) 
Publication Date: 19861001 



file://C:\DOCUME~l\jgroh\LOCALS~l\Temp\20AC4V3J.htm 



6/12/2008 



Page 4 of 4 



Language: NL|NL 197605970 A (Update 197652 E) 
Publication Date: 19761206 
Language: NL 

Romania 

Publication Number: RO 72700 A (Update 198207 E) 
Publication Date: 19810730 
Language: RO 

Sweden 

Publication Number: SE 197606304 A (Update 197703 E) 
Publication Date: 19761226 
Language: SV 

Soviet Union 

Publication Number: SU 682120 A (Update 198017 E) 
Publication Date: 19790825 
Language: RU 

United States 

Publication Number: US 4080437 A (Update 197817 E) 
Publication Date: 19780321 

**Process for thermal decomposition of aluminum chloride hexahydrate** 
Assignee: Aluminum Pechiney 

Inventor: Reh, Lothar, DE, US Plass, Ludolf Schmidt, Hans Werner Schoene, Gunter Marchessaux, Philippe 
Agent: McDougall, Hersh Scott 
Language: EN 

Application: US 1976688124 A 19760520 (Local application) 
Original IPC: C01F-7/30 
Current IPC: C01F-7/30(A) 
Original US Class (main): 423625 

Original US Class (secondary): 3410 3411 422139 423DIG.016 423481 43215 

Original Abstract: Process for the thermal decomposition of aluminum chloride hexahydrate into anhydrous A12 
03, comprising predrying and then decomposition in a fluidization reactor, the said fluidization being ensured by 
recycled gaseous HC1, and finally heating at the temperature necessary to obtain the desired crystallization state, 
namely anhydrous A12 03, the said pre-drying being carried out by the gases coming from this final heating. 

South Africa 

Publication Number: ZA 197603252 A (Update 197735 E) 
Publication Date: 19770603 
Language: EN 

Derwent World Patents Index 

© 2008 Derwent Information Ltd. All rights reserved. 
Dialog® File Number 351 Accession Number 1 187502 



file://C:\DOCUME~l\jgroh\LOCALS~l\Temp\20AC4V3J.htm 



6/12/2008 



® BUNDESREPUBLIK 
D E UTS CH LAND 




DEUTSCHES 
PATENTAMT 



@ Patentschrift 
© DE 2524541 C2 



@ Aktenzeichen: P 25 24 541 .4-41 
@ Anmeldetag: 3. B. 75 

@ Offenlegungstag: 23. 12. 76 
(45) Veroffentlichungstag 

der Patenterteiiung: 21. 8. 86 



(jfl) Int. CI. *: 



COIF 7/30 | 



6 

«<* 

CM 

ib 
UJ 

d 



Innerhalb von 3 Monaten nach Veroffentlichung der Erteilung kann Einspruch erhoben werden 



4 



@ Patentinhaber: 

Aluminium Pechiney, Lyon, FR 

@ Vertreter: 

Fischer, E., Dr., Rechtsanw., 6000 Frankfurt 



@ Erfinder: 

Marchessaux, Philippe, Aix-en-Provence, FR; Reh, 
Lothar, Dr.-lng., 5000 Frankfurt, DE; Plass,,Ludolf, 
Dr.-lng., 6242 Kronberg, DE; Schmidt, Hans-Werner, 
Dr.-lng., 6000 Frankfurt, DE; Schoene, Gunther, 6092 
Kelsterbach, DE 

@ Im Priifungsverfahren entgegengehaltene 
Druckschriften nach § 44 PatG; 

DE-OS 17 67 628 



@ Verfahren zur thermischen Spaltung von Aluminiumchloridhydrat 



O 

IB 
CM 

in 

CM 
UJ 
Q 



BUNDESDRUCKEREI 07.86 608 134/20 



80 



ZEICHNUNGEN BLATT 1 



JJummer: 25.24 541 

Int. CI. 4 : C 01 F 7/30 

Veroffantlichungstag: 21. August 1986 




1 



25 24 541 



2 



die Zone zwischen Gasverteiler und Sekundargaslei- 
Patentanspriiche: tung erfolgL 

Zur thermischen Spaltung von Aiuminiumchloridhy- 
1. Verfahren zur thermischen Spaltung von ASumi- drat ist neben Verfahren in der »klassischen« Wirbel- 
niumchloridhydrat in einer stark aufgelockerten 5 schicht, also mit einem Verteilungszustand, bei dcm eine 
Wirbelschicht mit einem Gefalle der Feststoffkon- dichte Phase durch einen deutlichen Dichtesprung von 
zentration von unten nach oben sowie Austrag der dem daruber befindlichen Gas- oder Staubraum ge- 
Feststoffe zusammen mit den Gasen am oberen Teil trennt ist (DE-OS 16 67 1 95, 22 61 083), auch ein solches 
des Schachtes, wobei die Feststoffe vom Gas ge- bekannt, das sich einer sogenannten stark expandierten 
trennt und mindestens teilweise in das Wirbelbett 10 Wirbelschicht bedient (DE-OS 17 67 628). Hierbei lie- 
zuruckgefiihrt werden, dem ProzeB zu unterwerfen- gen Verteilungszustande ohne definierte obere Grenz- 
des Material in mindestens einem mit den Abgasen schicht vor, die erhalten werden, indem eine wesenllich 
des Wirbelschichtofens betriebenen Schwebeaus- hohere Gasgeschwindigkeit eingestellt wird, als zur 
tauscher vorentwassert, erhitzt und/oder teilweise Aufrechterhaltung einer klassischen Wirbelschicht zu- 
gespalten und dem Wirbelschichtreaktor zugeleitet 15 lassig ist, und bei der der Feststoff vom Gas schnell aus 
wird, das Reaktionsprodukt einem Wirbelkuhler auf- dem Reaktor ausgetragen wurde, wenn nicht standig 
gegeben wird, der mit sauerstoffhaltigem Gas als neues Material nachgespeist wird. Die Fesistoffkonzen- 
Flu-disierungsgas betrieben whd, mindestens ein tration ist niedriger a's im Bett, aber erheblich hoher als 
Teil des aus dem Wirbelkuhler austretenden erhitz- im Siaubraum einer klassischen Wirbelschicht, Ein 
ten Fluidisierungsgases dem Wirbelschichtofen als 20 Dichtesprung zwischen dichter Phase und dariiher be- 
Sekundargas oberhalb des Gasverteilers zugeleitet findlichem Staubraum ist nicht vorhanden, jedoch 
wird und die zur Durchfuhrung der Reaktion erfor- nimmt innerhalb des Reaktors die Feststoffkonzentra' 
derliche Beheizung durch Zufuhr von Brennstoff in tion von unten nach oben kontinuierlich ab. 
die Zone zwischen Gasverteiler und Sekundargaslei- Mit dem Verfahren der DE-OS 17 67 628 gelingl ins- 
tung erfolgt, dadurch gekennzeichnet, 25 besondere eine weitestgehende Ausnutzung der Ab- 
daB man die vom Gas abgetrennten Feststoffe in warme von Abgas und ausgetragenem Feststoff, so daQ 
einen mit geringer Gasgeschwindigkeit fluidisierten, eine maximale Brennstoffausnutzung. d.h. optimale 
gegebenenfalls beheizten Verweilzeitreaktor ein- Warmeverbrauchszahl, erreichbar ist. Die Verbrcnnung 
tragt, in dem die Suspensionsdichte auf groBer in zwei Stufen, namlich zunachst nur mit Fluidisierungs- 
600 kg/m 3 eingestellt ist, einen Feststoffteilstrom in 30 gas unterstochiometrisch im Bereich hoher Dispeisions- 
den Wirbelschichtofen kontrolliert ruckfuhrt, um die dichte, dann in Gegenwart von Sekundargas stochiome- 
Suspensionsdichten im Wirbelschichtreaktor in der trisch bzw. geringfiigig uberstochiometrisch schlieBt 
Zone zwischen Gasverteiler und Sekundargaszufiih- Oberhitzungen einzelner Bereiche des Wirbelbettes 
rung auf 20 bis 300 kg/m 3 und in der Zone oberhalb aus. Hohe Temperaturkonstanz und genaue Tenipcra- 
derSekundargasleitungauf 1 bis 20 kg/m 3 einzustel- 35 tursteuerung sind moglich. 

len, und einen weiteren Teilstrom nach einer mittle- Trotz dieser groCen Vorteile weist dieses bekannte 
ren Verweilzeit der Feststoffe im Wirbelschichtreak- Verfahren bei seiner Anwendung auf die Spaltung von 
tor von 10 bis 30 Minuten und einen im Vergleich zu Aluminiumchloridhydrat einen Nachteil dann auf, wenn 
dieser zwei- bis zehnfachen mittleren Verweilzeit aus reaktionstechnischen Griinden, z. B. wegen Phasen- 
der Feststoffe im Verweilzeitreaktor dem Wirbel- 40 umwandluiigen oder Erzielung hoher Produktreinheit, 
kiihler zuleitet. hohe Mindestverweilzeiten des gebildeten Aluminium- 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- oxid im Reaktorsystem erforderlich sind. Zwar ist auch 
zeichnet.daB man das Aluminiumchloridhydrat dem bei dem bekannten Verfahren eine hohe Mindcstver- 
Wirbelschichtreaktor teilweise direkt und teilweise weilzeit durch VergroBerung der Ofenhohe erreichbar, 
indirekt nach Vorwarmung durch das Abgas aufgibt. « jedoch steigt hierbei der Druckverlust im Wirbel- 
schichtreaktor und damit der Energiebedarf erheblich 

an. 

Eine Erhohung jedoch nur der mittleren Verweilzeit 
ist erreichbar entweder bei konstanter Suspensionsdich- 
Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur thermischen 50 te im Wirbelschichtreaktor durch Herabsetzung der 
Spaltung von Aluminiumchloridhydrat in einer stark Produktionsmenge (gleicher Druckverlust) oder bei 
aufgelockerten Wirbelschicht mit einem Gefalle der konstanter Produktionsmenge durch VergroBerung der 
Feststoffkonzentration von unten nach oben sowie Aus- Suspensionsdichte, was mit einem starken Anwachsen 
trag der Feststoffe zusammen mit den Gasen am oberen des Druckverlustes und der Feststoffrezirkulation weit 
Teil des Schachtes, wobei die Feststoffe vom Gas ge- 55 aber das technisch erforderliche MaBhinaus verbunden 
trennt und mindestens teilweise in das Wirbelbett zu- ist. 

ruckgefuhrt werden, dem ProzeB zu unterwerfendes Aufgabe der Erfindung ist, unter Beibehaltung der 
Material in mindestens einem mit den Abgasen des Wir- Vorteile des aus der DE-OS 17 67 628 bekannten Ver- 
belschichtofens betriebenen Schwebeaustauscher vor- fahrens die vorstehend im Zusammenhang mit hohen 
entwassert, erhitzt und/oder teilweise gespalten und 60 Mindestverweilzeiten bzw. mittleren Verweilzeiten er- 
• dem Wirbelschichtreaktor zugeleitet wird, das Reak- wahnten Nachteile zu beseitigen, ohne gleichzeitig ei- 
tionsprodukt einem Wirbelkiihler aufgegeben wird, der nen zusatzlichen verfahrensmaBigen Aufwand in Kauf 
mit sauerstoffhaltigem Gas als Fluidisierungsgas betrie- nehmen zu mussen. 

ben wird, mindestens ein Teil des aus dem Wirbelkuhler Die Aufgabe wird durch das im Patentanspruch 1 
austretenden erhitzten Fluidisierungsgases dem Wirbel- 65 angegebene Verfahren gelost. 

schichtofen als Sekundargas oberhalb des Gasverteilers Die Durchfuhrung des erfindungsgemiiBen Ver- 

zugeleitet wird und die zur Durchfuhrung der Reaktion fahrens erfolgt mithin in einem im wesentlichen aus ei- 
erforderliche Beheizung durch Zufuhr von Brennstoff in nem Wirbelschichtreaktor und einem Verweilzcitreak- 
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tor bestehenden, das Kernstiick des Verfahrens bilden- 
den System, indem die einzelnen Phasen der Gesamtre- 
aktion entsprechend den reaktionstechnischen Erfor- 
demissen den beiden Reaktoren zugeordnet werden. 
Der beim SpaltprozeB den Hauptanteil des Warmebe- 5 
darfs verbrauchende Schritt der Aufheizung der TeU- 
chen erfolgt im Wirbelschichtreaktor. Das Erreichen 
der endgultigen Produktqualitat, das gegenuber der 
Hauptreaktion eine vergleichsweise Jangere Reaktions- 
zeit, z. B. aufgrund von Phasenumwandlungen oder Dif- 10 
fusionsproiessen, erfordert und nur noch einer geringen 
Warmezufuhr bedarf, geschieht dann im Verweilzeitre- 
aktor. Teilchen im KorngroSenbereich von beispiels- 
weise 20 bis 300 |im, bezogen auf die mittiere Korngro- 
Be c/pso, werden sehr rasch aufgeheizt und reagieren 15 
aufgrund ihrer hohen spezifischen Oberflache sehr 
schnell, so daB in den meisten Fallen ca. 90% der Ge- 
samtreaktion bereits nach dem ersten Verlassen des 
Wirbelschichtreaktors abgelaufen sind. Die restliche 
Reaklion erfolgt dann wirtschaftlicher sowie produkt- 
-und apparateschonender im Verweilzeitreaktor. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren verbindet die Mog- 
Jlichkeit einer intensiven Warmezufuhr im Wirbel- 
schichtreaktor mit den Vorteilen der weichen, weil 
zweistufigen insgesamt nahstochiometrischen Verbren- 
nung. Die aus den obengenannten Verweilzeiterforder- 
nissen resultierenden Nachteile werden vermieden 
durch den Eintrag der von den Gasen abgeschiedenen 
;Festsloffe in den Verweilzeitreaktor, von dem gerade so 
yiel Feststoff zuruckgefuhrt wird, als zur Einstellungder 30 
Suspensionsdichten im Wirbelschichtreaktor und als ge- 
gebenenfalls zur Vermeidung nennenswerter Tempera- 
turunlerschiede im Gesamtsystem Wirbelschichtreak- 
tor/Verweilzeitreaktor notwendig ist. 

Im Wirbelschichtreaktor herrscht ein Druckverlust 35 
von ctwa 250 bis 900 mm WS. 

Bci Definition der Betriebsbedingungen fur den Wir- 
belschichtreaktor iiber die ICennzahlen von Froude und 
Archimedes ergeben sich die Bereiche: 



0,1 < 3/4 • Fr 



Pa 



Pk ~ P K 



< 10 



•bzw. 



0,1 <Ar<\00, 



wobei 



In der Definition bezuglich Froude und Archimedes 
ergeben sich der gleiche Archimedeszahlbereich wie im 
Wirbelschichtreaktor und eine Froudezahl entspre- 
chend 



At- = 



Ps • v 2 



20 



25 



40 



55 



60 



ISt. 

Es bedeulen: 

fr die Froudezahl 

•p g die Dichte des Gases in kg/111 3 
g die Gravitationskonstante in m/sec 2 
pk die Dichte des Feststoffteilchens in kg/m 3 
dk den Durchmesser des kugelformigen Teilchens 
in m 

v die kinematische Zahigkeit in m 2 /sec 



Die Suspensionsdichte im Verweilzeitreaktor ist dem- 65 
gegeniiber mifgrund der geringen Fluidisierungsgasge- 
schwimligkeil.die im wesentliehen lediglich eine Durch- 
misolmiiK des 1'esistoffs bewirken soli, erheblich holier. 



2/4 • Fr 2 ■ 



< 5 - 10" 



Pk~ Pt 

Die Abmessung von Wirbelschichtreaktor und Ver- 
weilzeitreaktor relativ zueinander werden im wesentli- 
ehen von der zur Erzeugung einer bestimmten Produkt- 
qualitat erforderlichen mittleren Gesamtverweilzeit be- 
stimmL Dabei ist die mittiere Verweilzeit der Feststoffe 
im Wirbelschichtreaktor von 10 bis 30 Minuten und im 
Verweilzeitreaktor entsprechend dem zwei- bis zehnfa- 
chen zu beriicksichtigen. 

Bei der Definition der mittleren Verweilzeit im Wir- 
belschichtreaktor geht die aus dem Verweilzeitreaktor 
ruckgefQhrte Feststoffmenge mit ein und ist errechen- 
bar aus der Summe der mittleren Suspensionsdichten in 
beiden Reaktoren, bezogen auf die stiindliche Produkt- 
menge. 

Die Wahl der Fluidisierungs- und Sekundargasmen- 
gen, insbesondere aber die Aufteilung beider Gasstro- 
me und die Hone der Sekundargaszufuhrbng, geben zu- 
satzliche Regelungsmoglichkeiten an die Hand. 

Das Sekundargas wird iiblicherweise in einer Hohe 
zugefuhrt, die bei 10 bis 30% der Gesamthohe des Wir- 
belschichtreaktors liegt Das Mengenverhaltnis von 
dem Wirbelschichtreaktor zugefuhrtem Sekundargas zu 
Fluidisierungsgas sollte zweckmaBigerweise auf 10:1 
bis 1 : 1 eingestellt werden. 

Sofern zur Einstellung der erforderlichen Suspen- 
sionsdichte im Wirbelschichtreaktor eine nur geringe 
Ruckfuhrung von Feststoff aus dem Verweilzeitreaktor 
notwendig, jedoch eine vergleichsweise lange Gesamt- 
verweilzeit erwiinscht ist, ist es zweckmaBig, im Ver- 
weilzeitreaktor durch direkte Brennstoffzugabe zuzu- 
heizen. Im Hinblick auf die Temperatur im System dient 
dann die Zirkulation nicht der vollstandigen Deckung, 
z. B. der Abstrahlungsverluste des Verweilzeitreaktors, 
sondern lediglich der Feinregulierung. 

Eine vorteilhafte Steuerung der Abgastemperatur bei 
insbesondere feuchtem Aufgabegut ist dadurch erziel- 
bar, daB das Aluminiumchloridhydrat dem Wirbel- 
schichtreaktor teilweise direkt und teilweise indirekt 
nach Vorwarmung durch das Abgas aufgegeben wird. 
Durch geeignete Aufteilung kann beispielsweise eine 
fur die Reinigung des Abgases im Eiektrofilter vorteil- 
hafte Temperatur eingestellt und eine Unterschreitung 
des Taupunktes vermieden werden. 

Im Hinblick auf eine weitgehende Warmewirtschaft- 
lichkeit sieht cine wciterc Ausgestaltung vor, den abgc- 
fiihrten Feststoffteilstrom in einem Wirbclkuhler, der 
mchrcre nacheinander durchflieBbare Kiihlkammern 
tiufwcist, zu kiihlen. Dieser Wirbelkiihler kann zusatz- 
lich mil in die Kammern eintauchenden Kuhlregistern 
ausgestattet sein, in denen beispielsweise Fluidisie- 
rungsgas f iir den Wirbelschichtreaktor und/oder fur den 
Verweilzeitreaktor aufgeheizt wird. 

Die den Reaktoren zugefuhrten Gasmengen werden 
zweckmaBigerweise derart gewahlt, daB im Wirbel- 
schichtreaktor eine Gasgeschwindigkeit von 3 bis 15 ml 
sec, vorzugsweise 4 bis 10 m/sec, und im Verweilzeitre- 
aktor Gesehwindigkeiten von 0,1 bis 0,3 m/sec, jeweils 
auf den leeren Reaktor bezogen, herrschen. 

Die Arbeitstemperaturen sind in weiten Grenzen be- 
liebig und richten sich im wesentliehen nach der ange- 
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strebten Produktqualitat. Sie konnen in einem Bereich 
von 650 bis 1050°C liegen. 

Als Fluidisierungs- und Sekundargas, das in jedem 
Fall Sauerstoff enthalt, kann Luft eingesetzt werden. 
Um eine hohe Konzentration an ChlorwasserstofF im 
Abgas zu erhalten, ist es vorteilhaft, als Fluidisierungs- 
gas und/oder als Sekundargas sauerstoffreiche Gase, 
vorzugsweise mit Sauerstoffgehalten bis 70 Vol.-%, ein- 
zusetzen. 

Die den Schwebeaustauscher verlassenden Abgase 
werden vor Absorption des darin enthaltenen Chlor- 
wasserstoffes zweckmaBigerweise in einem Elektrofil- 
ter oder einem Venturi-Wascher von mitgefiihrten Fest- 
stoffen feingereinigt Der abgescbiedene Feststoff oder 
aber die im Wascher anfallende Trube kann in den Re- 
aktor zuruckgefiihrt werden. 

In den Abbildungen veranschaulichen 

F i g. 1 eine schematische Darstellung der das Kern- 
stuck des Verfahrens bildenden aus Wirbelschichtreak- 
tor und Verweilzeitreaktor bestehenden Systems und 

Fig. 2 ein FlieBschema des erfindungsgemaBen Ver- 
fahrens. 

In der Darstellung gemaB F i g. 1 wird in den Wirbel- 
schichtreaktor 1, der iiber Leitung 2 mit Fluidisierungs- 
gas beaufschlagt wird, iiber Leitung 3 vorgewarmtes 
Gut aufgegeben. Der Eintrag von Sekundargas erfolgt 
uber die Zufuhrleitung 4, der von Brennstoff iiber Lei- 
tung 5. Der durch die herrschenden Betriebsbedingun- 
gen aus dem Wirbelschichtreaktor 1 ausgetragene Fest- 
stoff wird im oberen Bereich des Verweilzeitreaktors 6 
vom Gas abgetrennt und gelangt in den unteren durch 
die Zufuhrung von Gas uber Leitung 7 schwach fluidi- 
sierten Bereich. Die kontrollierte Riickfiihrung von 
Feststoff in den Wirbelschichtreaktor 1 geschieht iiber 
Leitung 8, die Entnahme iiber Austragsvorrichtung 9. 
Mit 10 ist eine zusatzliche Brennstoffleitung zum even- 
tuellen zusatzlichen Beheizen des Verweilzeitreaktors 6 
angedeutet 

Im FlieBschema gemafi Fig. 2 wird das filterfeuchte 
Aluminiumchloridhydrat von einem Aufgabebunker 11 
uber die Dosierbandwaage 12, die verstellbare Vertei- 
lerschurre 13 und die nachgeschaltete Eintragsvorrich- 
tung 14 in den als Venturi-Trockner 15 ausgebildeten 
Schwebeaustauscher eingetragen und mit dem Abgas- 
strom aus dem Wirbelschichtreaktor t gemischt Durch 
die mit dem Abgasstrom zugefiihrte Warme wird die 
Oberflachenfeuchte verdampft und das Chlorid zum 
Teil gespalten. 

Das vorgetrocknete und teilweise gespaltene Chlorid 
wird mit dem Abgasstrom aus dem Venturi-Trockner 15 
ausgetragen und in mindestens einem Entstaubungszy- 
klon 19 abgeschieden. Die Endreinigung des Abgases 
erfolgt in einem Elektrofilter 20. Das gereinigte Abgas 
verlaDt die Anlage am Austria des Elektrofilters und 
gelangt in die Absorptionsvorrichtung. 

Zur Vermeidung von Uberhitzungen des Abgassy- 
stems wird bei Betriebsstorungen automatisch uber die 
Rohrleitung 21 und die Duse 22 Wasser oder Chlorwas- 
serstofflosung in den Venturi-Trockner 15 eingespritzt 

Der im Entstaubungszyklon 19 abgeschiedene Fest- 
stoff gelangt uber die Ruckfuhrleitung 23 in den Wirbel- 
schichtreaktor 1. Der im Elektrofilter 20 anfallende 
Feststoff wird gesammelt und ebenfalts der Ruckfuhrlei- 
tung 23 zugefuhrt 

Die Kalzination des vorgetrockneten und schon teil- 
weise gespaltenen Chlorids erfolgt in dem Wirbel- 
schichtreaktor 1. Die notwendige Warmemenge fur die 
restliche Spaltung und Kalzination zu AI 2 0 3 wird dem 
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System mit Brennerlanzen 5 durch direkte Eindiisung 
des Brennstoffs in die Wirbelschicht zugefuhrt. Als 
Brennstoffe konnen Heizol oder Heizgas verwendet 
werden. 

5 Die benotigte Verbrennungs- und Wirbelgasmenge 
wird einmal als Fluidisierungsgas 2 unter dem Gasver- 
teiler und einmal als Sekundargas iiber Leitung 4 ober- 
halb des Gasverteilers zugefuhrt. 

Das in dem heiBen Verbrennungsgasstrom mitgefiihr- 
10 te Material wird im Oberteil des Verweilzeitreaktors 6 
abgeschieden und gelangt dann in den unteren Bereich. 
Zur Fluidisierung wird eine moglichst geringe Menge 
Fluidisierungsgas verwendet. Falls erforderlich, kann ei- 
ne geringe Menge Brennstoff iiber 10 zusatzlich zuge- 

15 geben werden. Durch die zusatzliche Verweilzeit bei 
hoher Temperatur und sehr niedriger Fluidisationsge- 
schwindigkeit im Verweilzeitreaktor 6 wird erreicht, 
daB 

durch eine lange Gesamtverweilzeit ein Alumini- 
20 umoxid mit sehr niedrigem Restchlorgehalt erzeugt 
wird und 

nur die zur Aufrechterhaltung einer dichten Wir- 
belschicht im Unterteil des Wirbelschichtreaktors 1 
erforderliche Feststoffmenge zuruckgefiihrt wird. 
25 Das aus dem Verweilzeitreaktor 6 austretendc Ver- 
brennungsgas wird gemeinsam mit dem aus Wirbel- 
schichtreaktor 1 kommenden Gas in den Venturi-Trock- 
ner 15 geleitet und iibemimmt dort die vorher beschrie- 
bene Funktion. 

30 Um Korrosion durch kondensierende Salzsaure zu 
vermeiden, ist durch entsprechende Auswahl der Aus- 
mauerung der Anlage sowie der Temperatur im Ventu- 
ri-Trockner 15 und dem gesamten nachfolgenden Ab- 
gassystem dafiir gesorgt, daB die Blechmanteltempera- 

35 turen der Behalter oberhalb 200°C liegen. Besonders 
gefahrdete Teile des Elektrofilters 20 konnen aus die- 
sem Grund zusatzlich beheizt werden. 

Aus dem Verweilzeitreaktor 6 wird Uber Leitung 8 ein 
Teil des Feststoffs in den Wirbelschichtreaktor 1 zu- 

40 riickgefiihrt und ein Teil mit der Dosiereinrichtung 9 
abgezogen. Dieser Teilstrom wird einem Wirbelkiihier 
30 aufgegeben, der mit uber Leitung 32 zugefuhrtem 
sauerstoffhaltigem Gas fluidisiert wird. Das den Wirbel- 
kuhler 30 verlassende Gas wird in dem Zyklon 31 von 

45 Feststoff befreit, das Oxid uber eine Rohrleitung in den 
Wirbelkuhler zuruckgefiihrt. Das erwarmte Gas gelangt 
iiber Leitung 4 als Sekundargas in den Wirbelschichtre- 
aktor 1. 

Der bei der Fluidisierung nicht abgefuhrte Rest- 

50 warmeinhalt des Oxides kann je nach der geforderten 
Austrittstemperatur an KOhlwasser, das in Kiihlregister 
24 geleitet wird, abgegeben werden. 

Zur Einstellung der Kalzinierlemperatur im Wirbel- 
schichtreaktor 1 kann ein in weiten Grenzen variierba- 

55 rer Anteildes Chlorids durch entsprechende Einstellung 
der Verteilerschurre 13 uber die Eintragsvorrichtung 16 
direki in den Wirbelschichtofen 1 dosiert werden. 

Infolge der guten Vermischung und des intensiven 
Warmeaustausch.es zwischen Feststoff und Verbren- 

60 nungsgas stellt sich im gesamten, aus Wirbelschichtre- 
aktor 1 und Verweilzeitreaktor 6 gebildeten System ei- 
ne gleichmaSige Kalziniertemperatur ein. Durch die 
Aufteilung der Verbrennungsgasmenge entsteht im Be- 
reich zwischen Gasverteiler und Sekundargaseintrilt 

S5 des Wirbelschichtreaktors 1 eine Wirbelschicht mit ho- 
her Feststoffkonzentration, die den Verbrennungsvor- 
gang begiinstigt. Durch interne Material-Rezirkulation 
im darflber befindlichen Ofenteil verringert sich die Ma- 
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terialkonzentration, so daD die in den Verweilzeitreak- 
tor 6 eintretende Suspension eine vergleichsweise ge- 
ringe Dichte besitzt. 

Beispiel 

Zur Durchfiihrung des Verfahrens dient eine Anord- 
nung, 

deren Wirbelschichtreaktor 1 einen Innendurchmesser 
von 1,3 m und eine lichte Hohe von 10 m, 
deren Verweilzeitreaktor 6 im unteren bis zur Riick- 
fuhrleitung 8 gehenden Bereich einen Innendurchmes- 
ser von 0,8 und eine lichte Hohe von 2 m und 
deren Wirbelkiihler 30 zwei nacheinanderdurchflieBba- 
re Kammern aufweist. 

Die Leitung 4 zur Einfuhrung von Sekundargas in den 
Wirbelschichtreaktor 1 befindet sich in einer Hohe von 
2 m, die Leitung 5 zur Aufgabe von Brennstoff in einer 
Hohe von 03 m fiber dem Gasverteiler. 

Vom Aufgabebunker 11 werden stundlich 4,7 t 
(AICI3 • 6 H2O} mit einem mittleren Korndurchmesser 
dpw = 1 50 |im fiber die Dosierbandwaage 12 abgefuhrt 
und mittels der Verteilerschurre 13 so aufgeteilt, daB ca. 
70% fiber die Eintragsvorrichtung 14 in den Venturi- 
Trockner 15 und ca. 30% fiber die Eintragsvorrichtung 25 
16dircktinden Wirbelschichtreaktor 1 gelangen. 

Im Venturi-Trockner 15 stellt sich durch Mischung 
mit dem 850°C heiBen Abgasstrom aus dem Oberteil 
des Vcrweilzeitreaktors 6 eine Temperatur von etwa 
250° C ein. In dieser Stufe wird die gesamte Oberfla- 30 
chenfeuchte verdampft und das Chlorid teilweise ge- 
spalten. Der gemeinsam mit dem Gas ausgetragene 
Feststoff wird im Enlstaubungszyklon 19 abgetrennt 
und gelangt fiber die Rfickfuhrleitung 23 in den Wirbel- 
schichtreaktor 1. Die Endreinigung der Abgase erfolgt 35 
im Elektrofilter 20. Der abgeschiedene Staub wird eben- 
fails in die Riickfiihrleitung 23 eingespeist Die Tempe- 
ratur der HCI-haltigen Abgase am Austritt des Elektro- 
filters 20 liegt mit 220° C geniigend weit fiber dem HC1- 
Taupunkt, so daB Korrosion vermieden wird. 40 

liber den Gasverteiler des Wirbelschichtreaktors 1 
werden stundlich 756 Nm 3 kalte Luft fiber Leitung 2 zur 
Fluidisierung aufgegeben. 3025 Nm 3 /h im Wirbel- 
schichtkuhler 30 auf 250°C vorgewarmte Sekundarluft 
wird fiber Leitung 4 zugefQhrt Das Verhaltnis von Pri- 45 
marluft zu Sekundarluft betragt 1 : 4. 

Zur Deckung des Warmebedarfs werden 305 kg/h 
schweres Heizol in den Bereich zwischen Gasverteiler 
und Sekundargasleitung 4 eingeleitet. Im Bereich zwi- 
schen Gasverteiler und Sekundargasleitung 4 ist die 50 
Verbrennung des Heizols unvollstandig. Oberhalb der 
Sekundargasleitung 4 erfolgt ein vollstandiger Aus- 
brand. Durch Feststoffzirkulation im Wirbelschichtre- 
aktor 1 selbst und durch Feststoffruckfuhrung aus dem 
Verweilzeitreaktor 6 stellt sich eine einheitliche Tempe- 55 
ratur von 850°C ein. 

Im Oberteil des Verweilzeitreaktors 6 werden die aus 
dem Wirbelschichtreaktor 1 austretenden Feststoffe 
vom Gasstrom getrennt, gelangen in den Unterteil und 
bilden dort ein WirbelbetL Uber den Gasverteilerboden so 
des Verweilzeitreaktors 6 werden stundlich 80 Nm 3 Luft 
zugefuhrt, urn das Material gerade in fluidisiertem Zu- 
stand zu hahen. 

Die mittlere Feststoffverweilzeit im Gesamtsystem 
betrug ca. 22 h. Der Druckverlust 5m Wirbelschichtre- 65 
aktor 1 wird auf ca.400 mm WS eingestellt Die Suspen- 
sionsdichten betragen im Bereich zwischen Gasverteiler 
und Sekundargasleitung 4 ca. 200 kg/m 3 , im Bereich 
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oberhalb der Sekundargasleitung 2 bis 10 kg/m 3 und im 
Verweilzeitreaktor ca. 650 kg/m 3 . 

Die Produktion in Hohe von 900 kg/h AbOs wird mit 
Hilfe der Austragsvorrichtung 9 aus dem Verweilzeitre- 
5 aktor 6 abgefuhrt und in den Wirbelkiihler 30 eingetra- 
gen. 

Im Wirbelkuhler 30 wird durch Fluidisierung mit 
3025 Nm 3 /h Luft eine nicht expandierte Wirbelschicht 
erzeugt. Dabei warmt sich die Luft auf 250° C vor. Sie 
10 wird dann als Sekundarluft fiber Leitung 4 in den Wir- 
belschichtreaktor 1 eingeleitet. In der zweiten Hammer 
des Wirbelkiihlers 30 wird das Oxid durch eingehangte 
Kuhlregister 24, die von KUhlwasser durchstromt wer- 
den, auf ca. 80°C gekuhlt. Es verlaBt schlieBlich den 
15 Wirbelkuhler 30 mil dieser Temperatur. 
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